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Description 

[0001] L'invention concerne un procede de fabrica- 
tion de poudre de silice par une methode sol-gel, dans 
lequel on realise une suspension dans I'eau de particu- 
les de silice, on g6lifie la suspension, on s&che sous 
micro-onde le gel obtenu, on fractionne le gel-sec en 
granules de silice de diam&tre compris entre 10 ujti et 
1000 um qui pr6sentent une density apparente de I'or- 
dre de 0,5 g/cm 3 a 0,6 g/cm 3 et une porosit6 inferieure 
a 20%, et on effectue un tamisage des granules entre 
100|imet 500 um. . 

[0002] Un tel proced§ est notamment connu de la de- 
mande de brevet europeen EP-0 578 553. Le but de l'in- 
vention est d'am,6liorer la capacite de production du pro- 
c§d§ d§crit dans cette demande, qui est consid6ree 
comme faisant partie int6grante de la pr6sente descrip- 
tion. 

[0003] A cet effet, l'invention a pour objet un proc6d6 
de fabrication de poudre de silice par une methode sol- 
gel, dans lequel on realise une suspension dans I'eau 
de particules de silice, on g6lifie la suspension, on s&che 
sous micro-ondes le gel obtenu, on fractionne le gel -sec 
en granules de silice de diametre compris entre 10 |im 
et 1000 urn qui pnSsentent une density apparente de 
I'ordre de 0,5 g/cm 3 a 0,6 g/cm 3 et une porosity interieu- 
re a 20%, et on effectue un tamisage des granules entre 
100 um et 500 jam, caract6ris6 en ce qu'on utilise com- 
me particules de silice un melange de suies dont la taille 
est infer ieu re a 0,1 urn et de grains de silice dont la taille 
est sup6rieure a 1 um. 

[0004] La suspension aqueuse ainsi r6alis6e atteint 
une concentration maximale en poids total de silice su- 
perieure a la concentration maximale en poids d'une 
suspension constitute uniquement des suies, respecti- 
vement 6gales par exemple a 90% et 70%. II en resulte 
que la capacity de production du proc£d6 selon l'inven- 
tion augmente sous Peffet de ('augmentation de la con- 
centration de la suspension aqueuse, le rendement du 
tamisage 6tant pris constant et 6gal a celui d6crit dans 
la demande cit6e pr6c6demment. 
[0005] Les suies peuvent etre des suies synth6tiques. 
[0006] D'une facon avantageuse, le procede selon 
l'invention est mis en oeuvre par des cycles success its 
tels qu'on utilise comme grains de silice pour n'importe 
lequel de ces cycles des granules hors normes rejet6s 
par le tamisage entre 100 ujti et 500 ujti des granules 
fabriqu6s lors d'un cycle imm^diatement pr6c6dent. 
[0007] II en r6sulte une augmentation progressive de 
la capacite de production de chaque cycle due a ('aug- 
mentation de la concentration totale en poids de silice 
a ('issue de chaque cycle, limitee cependant par une va- 
leur asymptotique. D'autre part, le rendement cumulatif 
de production compte en poids cumuli de granules fa- 
briquSs rapports au poids cumule de suies synth&iques 
introduites dans chaque cycle augmente avec le nom- 
bre de cycles en se rapprochant de la valeur th^orique 
de I'unit6. 
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[0008] L'exemple unique ci-dessous donne des va- 
leurs des augmentations de capacite et de rendement 
cumulatif du procede selon l'invention pour une serie de 
10 cycles. 

Exemple unique 

[0009] On realise la meme suspension aqueuse que 
celle de l'exemple 1 de la demande citee precedem- 
ment, a laquelle on fait subir les memes eta pes jusqu'au 
tamisage des granules entre 100 um et 500 um, le ren- 
dement du tamisage 6tant 6gal a 70%. Ce cycle 1 est 
dit d'amorcage. Les granules hors normes sont ensuite 
r6cup6r6s pour etre recycles dans le cycle 2 et ainsi de 
suite. 

[001 0] Au d6but de chaque nouveau cycle, on melan- 
ge une quantity constante et 6gale a 70 kg de suies par 
exemple synth6tiques dans une quantity constante et 
6gale a 30 kg d'eau avec les granules hors nomes re- 
jet6s par le tamisage du cycle immediatement prece- 
dent. 

[0011] Dans le tableau ci-apr&s, 

• la colonne 1 indique le num£ro du cycle, 

• la colonne 2 indique la concentration en poids et en 
pour-cent des particules de silice dans le melange 
au debut de chaque cycle, 

• la colonne 3 indique la quantite en kg de granules 
p rod u its dont la taille est comprise 100 ujti et 500 
um, 

• la colonne 4 indique la quantity en kg de granules 
hors normes rejetes par le tamisage entre 100 um 
et 500 um, 

• la colonne 5 indique le rendement cumulatif du pre- 
cede selon l'invention. 
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[001 2] Les cycles 2 et 3 au cours desquels la concen- 
55 tration en poids des particules de silice dans la suspen- 
sion aqueuse augmente rapidement sont dits de d€mar- 
rage. Cette concentration devient constante au cours du 
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cycle 4 et suivants qui sont dits stabilises. 
[0013] llfaut noterque la suspension aqueuse des cy- 
cles stabilises possede une viscosity environ trois fois 
inferieure acelle du cycle de d'amorcage, ce qui engen- 
dre une 6conomie de la puissance consommSe par 
i'outil de dispersion des particules de silice dans I'eau. 
[0014] Entre le cycle 1 et le cycle stabilise* 10, la con- 
centration en poids de la suspension aqueuse passe de 
70% a 77%, et le rendement de production cumulatif, 
de 70% a 96%. 

[0015] Ces rSsultats illustrent ''augmentation de ca- 
pacity et de rendement global de production du proced6 
selon "'invention. 

Revendications 

1 . Proced§ de fabrication de poudre de silice par une 
m6thode sol-gel, dans lequel on realise une sus- 
pension dans I'eau de particules de silice, on gSlifie 
la suspension, on seche sous micro-ondes le gel 
obtenu, on fractionne le gel-sec en granules de si- 
lice de diametre compris entre 10 urn et 1000 urn 
qui pr6sentent une density apparente'de I'ordre de 
0,5 g/cm 3 a 0,6 g/cm 3 et une porosite inferieure a 
20%, et on effectue uhtamisage des granul6s entre 
100pmet500ujn, 

caracterise en ce qu'on utilise comme parti- 
cules de silice un melange de suies dont la taille est 
inferieure a 0, 1 u.m et de grains de silice dont la taille 
est superieure a 1 urn 

2. Proc6d6 selon la revendication 1 , dans lequel on 
recycle les granuiSs hors normes rejetSs par le ta- 
misage entre 100 um et 500 um en tant que grains 
de silice de la suspension aqueuse. 

3. Precede selon Tune des revendications 1 ou ; 2 ca- 
racterise en ce que lesdites suies sont des suies 
synth6tiques. 



Claims 

1 . A method of manufacturing silica powder by a sol- 
gel technique, in which a suspension of silica parti- 
cles is made in water, the suspension is gelled, the 
resulting gel is dried under microwaves, the dried 
gel is fractioned into silica granules having a diam- 
eter lying in the range 1 0 um to 1 000 um presenting 
an apparent density of about 0.5 g/cm 3 to 0.6 g/cm 3 
and porosity of less than 20%, and the granules are 
screened to lie in the range 100 um to 500 um, 

the method being characterized in that the sil- 
ica particles used comprise a mixture of soots hav- 
ing a size of less than O.Tfim and of silica grains of 
size greater than 1 um 



2. A method according to claim 1 , in which the out-of- 
range granules rejected by the screening for the 
range 100 urn to 500 jam are recycled as silica 
grains for the aqueous suspension. 

5 

3. A method according to claim 1 or 2, characterized 
in that said soots are synthetic soots. 



10 Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Kieselerdepulver 
durch eine Sol-Gel-Methode, bei der eine wasseri- 
ge Suspension von Kieselerdepartikeln realisiert 

15 wird, die Suspension geliert wird, das erzielte Gel 
in einem Mikrowellenofen getrocknet wird, das ge- 
trocknete Gel in Kieselerdekorner fraktioniert wird, 
mit einem Durchmesser zwischen 10 um und 1000 
jam, die eine scheinbare Dichte zwischen 0,5 g/cm 3 

20 und 0,6 g/cm 3 aufweisen und eine Porositat kleiner 
als 20%, und die Korner zwischen 100 urn und 500 
1 jam ausgesiebt werden, dadurch gekennzeichnet, 
daft als Kieseierdepartikel eine Mischung aus 
Aschen verwendet wird; deren GroBe kleiner als 0,1 

: 25 - um ist, und Kieselerdekornern, deren GroBe groBer 
als 1 u/n ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , bei dem die Korner au- 
Berhalb der Norm zwischen 100 um und 500 um, 

30 aussortiert durch Sieben, als Kieselerdekorner der 
wasserigen Suspension wiederverwendet werden. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 Oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB es sich bei der Asche 

35 um synthetischer Asche handelt. 
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